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ersten Aufbereitu ngsstufe das Grundgranulat >^;^BIe.chmrt 
tel und Niotensiden unter Energieemtrag ^^/f"'^^.*^* 
anschliefiend in einer zweiten Aufbereitungsstu e B^^^^^^ 
vatoren sowie gegebenenfalls ^^.tere Inhaltsstoffe 
mischt. Mit Hilfe der zeitlich versetztan Z"9ab« der Ble.ch 
mittel und den Niotensiden ist eine deutliche Hrhohung der 
SchOttgewichte von Wasch- und/oder Rem.gungsm.tteln 
erreichbar. wenn die Zugabe unter Energieemtrag ertoigt. 



< 



9 

Ui 

Q 



• . M ««m Anmeider einflereichten Untorlagon ontnommen 
Die folgenden Angaban smd den vom Anmeider ^e^^O^^^^^^^^^^ 408026/68 



A3/A0 



25 



30 



DE 42 43 704 Al 



Beschreibung 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von granuiaren Wasch- und/oder Reinigungsmitteln mit 
einem SchOttgewicht von 600 bis 1 100 g/1. wobei durch geeignet gewahlte Verfahrensbedingungen rieselfahige, 
5 staubfreie und nicht-fettcnde Granulate erhalten werxlen. 

Im Stand der Technik sind eine Reihe von Verfahren zur diskontinuierlichen oder kontinuierlichen Herstel- 
lung von verdichteten Granulaten bekannt. Dabei werden schnellaufende, hochtourige Mischer/Granulatoren 
eingesetzt, oder es werden Mischer/Granulatoren hintereinandergeschaltet So werden Granulierungen in 
einem schnellaufenden, hochtourigen Mischcr/Granulator beispielsweise in der EP-A-0 351 937 und der EP- 
10 A-0 339 996 offenbart. 

Verfahren, in denen ein schnellaufender, hochtouriger und ein langsamlaufender, niedrigtouriger Mischer/ 
Granulator hintereinandergeschaltet werden, sind in der EP-A-0 420 317 und der EP-A-0 390 251 offenbart Den 
Verfahren ist jedoch gemeinsam, daB die danach erhaltenen Granulate zwar ein hohes SchOttgewicht aufweisen, 
jedoch zum Verbacken. Verkleben und Verfetten neigen, wenn die Verfahren nicht nahezu wasserfrei und/oder 

IS im wesentlichen frei von Niotensiden und/oder in einem bestimmten Temperaturbereich durchgefuhrt werden. 
AuOerdem kann das SchOttgewicht nur im geringen MaBe gezielt eingestellt werden. 

Demgegeniiber besteht die Aufgabe der vorliegenden Erfindung darin, die Schuttgewicht-Einstellung der 
Wasch- und/oder Reinigungsmittel. d. h. insbesondere die gewiinschte Schuttgewlcht-Erhohung, in einer nach- 
folgenden Aufbereitungsstufe durchzufuhrcn, die im AnschiuB an eine Granulierung oder Spruhtrocknung 

20 durchgefflhrt wird. 

Die vorgenannte Aufgabe wird geldst durch ein Verfahren zur Herstellung von granuiaren Wasch- und/oder 
Remigungsmitteln mit einem SchOttgewicht im Bereich von 600 bis 1 100 g/I. wobei man 



a) in einem ersten Schritt ein bleichmittelfreies und im wesentlichen niotensidfreies Grundgranuiat durch 
Granulierung und/oder SprOhtrocknung herstellt, 

b) in einer ersten Aufbereitungsstufe das Grundgranuiat mit Bleichmittel und Niotensiden untcr Energiecin- 
trag in einem Mischer/Granulator vermischt und 

c) anschlieBend in einer zweiten Aufbereitungsstufe Bleichaktivatoren sowie gegebenenfalls weitere In- 
haltsstoffe zumischt 



Dementsprechend erfolgt die endgiiltige und gezielte Einstellung des Schuttgewichts der granuiaren Wasch- 
und/oder Reinigungsmittel zwischen 600 und 1 100 g/I nunraehr in der ersten Aufbereitungsstufe (b) durch den 
Energieemtrag wShrend des Vermischens des Grundgranulats mit Bleichmittel und Niotensiden und nicht 
wahrend der Granulierung im ersten Verfahrensschritt (a). 
35 Die Herstellung der bleichmittelfreien und im wesentlichen niotensidfreien Grundgranulate kann nach den im 
Stand der Technik bekannten Verfahren erfolgen. So konnen die Granulate, die in der Aufbereitungsstufe (b) 
weuerverdichtet werden sollen, beispielsweise durch Spruhtrocknung oder durch eine Granulierung erhalten 
werden, wie an sich im Stand der Technik bekannt ist. 
Wenn im Sinne der vorliegenden Erfindung nachfolgend die Herstellung von im wesentlichen niotensidfreien 
40 Grundgranulaten beschrieben wird, so ist darunter zu verstehen, daS das Grundgranuiat praktisch keine wesent- 
lichen Mengen an Niotensiden enthalten soILGeringe Mengen an Niotensiden. die beispielsweise als Stabilisato- 
ren fQr Zeolith verwendet werden, konnen jedoch bereits in den Grundgranulaten vorhanden sein. Der Gehait 
der Grundgranulate an Niotensiden, insbesondere an ethoxylierten Fettalkoholen, betragt dabei im allgemeinen 
nicht mehr als 3 Gew.-%, vorzugsweise nicht mehr als 2 Gew.-% und insbesondere nicht mehr als I Gew,-%, 
45 jcweils bezogen auf das Grundgranuiat Im Sinne der vorliegenden Erfindung ist es jedoch erforderlich, daB die 
wes^cntliche Mcnge der Niotenside erst in der ersten Aufbereitungsstufe (b) in das Grundgranuiat eingearbeitet 

Bevorzugt eingesetzte niedertourige Mischer/Granulatoren zur Herstellung der Grundgranulate sind die im 
Handel erhaitlichen Pflugscharmischer oder Intensivmischer. Die Granulierung wird meist in einer Zeit von 0,5 

50 bis 10 min durchgefUhrt, wobei mittlere Verweilzeiten zwischen 1 und 6 min betragen. Das so erhaltene Feuch't- 
granulat kann beispielsweise in einer Wirbelschicht getrocknet werden. Nach Absiebung der Grobanteile mit 
einer KorngroBe von mehr als 1,6 mm, die in vermahlenem Zustand dem Sieb wieder zugeftihrt werden kdnnen, 
kann so aus einem ubiichen, jedoch bleichmittelfreien und im wesentlichen niotensidfreien Turmpulvergemisch 
aus Anion tensiden, Buildern. polymeren Carboxyiaten, Wasserglas und Wasser ein Grundgranuiat mit einer 

55 Dichte von 600 bis 900 g/1 erhalten werden. 

Bei einer kurzzeitigen schonenden Vermischung des Grundgranulats mit Bleichmittel und Niotensiden in 
einem niedertourigen Mischer/Granulator, beispielsweise einem Pflugschaummischer, wurde ein schlecht flie- 
Bendes, fettiges Produkt mit einem SchOttgewicht von 600 bis 650 g in der ersten Aufbereitungsstufe erhalten. 
Wird jedoch die Mischungszeit in dem selben Mischer/Granulator unter zusatzlichem Einsatz von Messerkop- 

60 fen deutlich verlangert, so wird durch den erfolgten Energieeintrag eine deutliche SchUttgewicht-ErhOhung auf 
beispielsweise 850 g/I erhalten. Eine entsprcchende Erhohung des Schuttgewichtes kann ebenfalls in einem 
hochtourigen Mischer durch einen vergleichbaren Energieeintrag erfolgen. Oberraschenderweise konnte bei 
beiden Varianten ein trockenes, gut rieselfahiges Produkt mit breitem Kornspektrum erhalten werden. Als 
Mischer/Granulatoren kSnnen hier bevorzugt die obengenannten niedertourigen Mischer/Granulatoren einge- 

65 setzt werden. 

In der zweiten Aufbereitungsstufe werden dem bleichmittel- und niotensidhaltigen Granulat dann Bleichakti- 
vatoren sowie gegebenenfalls weitere Inhaltsstoffe, insbesondere Dufistoffe und Enzyme zugegeben. Dies kann 
bei flOssigen Komponenien in besonders schonender Weise durch AufdOsen erfolgen. Insbesondere die Duft- 
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stoffzugabe an dieser Stelle bewirkt eine zusatzliche Produktentstaubung. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung von granularen Wasch- und/oder Reinigungsmitteln, insbe- 
sondere die zeiilich versetzte Zugabe der Bleichmittei und Niotenside in einer ersten Aufbereitungsstufe nach 
einer Vorgranulierung oder Spruhirocknung, ermoglicht es, jedes gewQnschte SchQttgewicht zwischen 600 und 
1 100 g/l zu einem auBerordentlich spaten Verfahrenszeitpunkt gezielt einzusteilen. 5 

Die genaue Einstellung des Schiittgewichts ist insbesondere durch den Energieeintrag beispielsweise in die zu 
granulierende Mischung moglich. wobei ein hoher Energieeintrag Qber lange Verweilzeiten und uber die Anzahl 
und Drehzahl der einzusetzenden Messerkopfe erzielt werden kann. Ein hoher Energieeintrag kann auch iiber 
schnellaufende Mischwerkzeuge in einem hochtourigen Mischer/Granulator be! kQrzeren Verweilzeiten erfol- 
gen. Durch hohe Energieeintrage werden entsprechend schwerere Granulate erhaiten. Daruber hinaus laBt sich lo 
das Schiittgewicht zumindest geringfUgig auch durch die Wahl der Temperaturen wahrend der Granulierung 
einstellen. So ist bekannt. das SchQttgewicht im Bercich von 30 bis 80 g/l, insbesondere bis 60 g/l durch VerSnde- 
rung der Temperatur des Grundgranulats beim Elntritt in die Aufbereitungsstufe zu variieren. 

Mit Hilfe der vorliegenden Erfindung ist es somit moglich, Granulate, die beispielsweise ein niedriges SchQtt- 
gewicht von 300 bis 900 g/l insbesondere 600 bis 850 g/l oder ein hoheres SchQttgewicht, beispielsweise bis 15 
1000 g/l, aufweisen, zu verdichten. Dementsprechend ist es auch m6glich, durch zeitlich versetzte Zugabe von 
Bleichmittei und der wesertlichen Menge an Niotensiden zu den entsprechenden Grundgranulaten in der 
Aufbereitungsstufe das gewQnschte Schiittgewicht einzusteilen. 

Geht man bereits von Grundgranulaten rait hohem SchQttgewicht aus, so fuhrt die Zugabe von Bleichmittei 
und Nioiensid an sich zunachst zu einer ungewunschten Schuttgewicht-Erniedrigung, einem schlecht flieBfahi- 20 
gen, fettigen Produkt, das jedoch bei Vermischung unter Energieeintrag wieder eine deutliche Schiittgewicht- 
Erhdhung erfShrt 

Als feste Bestandteile der erfindungsgemSB erhaltenen Wasch- und/ oder Reinigungsmittei konnen im Prinzip 
alle bekannten festen Inhaltsstoffe von Wasch- und/oder Reinigungsmittein an sich eingesetzt werden. Bevor- 
zugtc feste Bestandteile sind dabei Aniontenside, anorganische und/oder organische Buildersubstanzen, alkali- 25 
sche und neutrale Salze, Bleichmittei und Vergrauungsinhibitoren. 

Als Aniontenside eignen sich die bekannten Sulfonate, Sulfate und Seifen. Als anionische Tenside werden 
beispielsweise solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate eingesetzt. 

Als Tenside vom Sulfonat-Typ kommen vorzugsweise Cs-Cu-Alkylbenzolsulfonate, Olefinsulfonate, d.h. 
Gemische aus Aiken- und Hydroxyalkansulfonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispielsweise aus 30 
C12— Ci8-Monoolefinen mit end- oder innenstandiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasformigem 
Schwefeltrioxid und anschlieBende alkalische oder saure Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt, in Be- 
tracht. Geeignet sind auch Alkansulfonate, die aus Ci2-Ci8-Alkanen beispielsweise durch Sulfochlorierung oder 
Sulfoxidation mit anschlieBender Hydrolyse bzw. Neutralisation gewonnen werden. 

Geeignet sind auch die Ester von a-Sulfofettsauren (Estersulfonate), z. B. die a-sulfonierten Methylester der 35 
hydrierten Kokos-, Palmkern- oderTalgfettsauren. 

Geeignete Tenside vom Sulfat-Typ sind die Schwefelsauremonoester aus primaren Alkoholen naturlichen und 
synthetischen Ursprungs, insbesondere aus Fettalkoholen. z. B. aus Kokosfettalkohol, Taigfettalkohol, Oleylal- 
kohol, LauryU, Myristyl-, Cctyl- oder Stcarylalkohol, oder den Cio— C2o-Oxoalkoholen, und diejenigen sekunda- 
rer Alkohole dieser Kettenlange. Auch die Schwefelsauremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylenoxid ethoxylier- 40 
ten Alkohole, wie 2-Methyl-verzweigte C9— Cn-Alkohole mit im Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid, sind geeig- 
net. Eine bevorzugte Verwendung finden dabei Gemische. in denen der Anteil der Alkylreste zu 50 bis 
70 Gew.-o/o auf C12, zu 18 bis 30 Gew.-O/o auf C14, zu 5 bis 15 Gew.-% auf Cie, unter 3 Gew.-% auf Cio und unter 
10Gew.-% auf C18 verteiitsind- 

Bevorzugte Aniontenside sind auch die Salze der Alkylsulfobernsteinsaure, die auch als Sulfosuccinate oder 45 
als Sulfobernsteinsaureester bezeichnet werden und die Monoesier und/oder Diester der Sulfobernsteinsaure 
mit Alkoholen, vorzugsweise Fettalkoholen und insbesondere ethoxylierten Fettalkoholen darstellen. Bevorzug- 
te Sulfosuccinate enthalten Cs- bis Cia-Fettalkoholreste oder Mischungen aus diesen. Insbesondere bevorzugte 
Sulfosuccinate enthalten einen Fettalkoholrest. der sich von ethoxylierten Fettalkoholen ableitet, die fur sich 
betrachiet nichtionische Tenside darstellen. Dabei sind wiederum Sulfosuccinate, deren Fettalkohol-Reste sich 50 
von ethoxylierten Fettalkoholen mit eingeengter Homologenverteilung ableiten, besonders bevorzugt 

Bevorzugte Aniontensid- Mischungen enthalten Kombinationen aus Fettalkylsulfaten (FAS), Alkylbenzolsul- 
fonaten (ABS), Meihylestersulfonaten (MES) und/oder Sulfosuccinaten. Insbesondere sind hierbei Mischungen 
bevopzugt, die als anionische Tenside FAS und ABS, FAS und Sulfosuccinate, ABS und Sulfosuccinate in jedem 
beiiebigen Verhaitnis enthalten. 55 

Als weitere anionische Tenside kommen insbesondere Seifen, vorzugsweise in Mengen von 0,5 bis 8 Gew.-%, 
in Betracht- Geeignet sind gesattigte Fettsaureseifen, wie die Salze der Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsau- 
re oder Stearinsaure, sowie insbesondere aus naturlichen Fettsauren, z. B. Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsau- 
ren, abgeleitete Seifengemische. Insbesondere sind solche Seifengemische bevorzugt, die zu 50 bis 100 Gew.-% 
aus gesattigten C12 — Cig-Fettsaureseifen und zu 0 bis 50 Gew.-% aus Olsaureseife zusammengesetzt sind. 60 

Die anionischen Tenside konnen in Form ihrer Natrium-. Kalium- oder Ammoniumsalze sowie als lOsliche 
Salze organischer Basen, wie Mono-. Di- oder Triethanolamin, vorliegen. Vorzugsweise liegen die anionischen 
Tenside in Form ihrer Natrium- oder Kaliumsalze, insbesondere in Form der Natriumsaize vor. 

Die Aniontenside werden vorzugsweise in Mengen von 3 bis 20 Gew.-%. bezogen auf die Summe der 
eingesetzten Bestandteile, eingesetzt. Ihr Gehalt kann jedoch auch uber 20 Gew.-% hinausgehen. 65 

Unter den als Bleichmittei dienenden. in Wasser H2O2 Hefernden Verbindungen haben das Natriumperborat- 
tetrahydrat und das Natriumperboratmonohydrat besondere Bedeutung. Weitere brauchbare Bleichmittei sind 
beispielsweise Natriumpercarbonat, Peroxypyrophosphaie, Citratperhydrate sowie H2O2 liefernde persaure 

3 
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Salze Oder Persauren, wie Perbenzoate. Peroxophthalate, Diperazelainsaure oder Diperdodecandisaure. Der 
Gehalt der Mittel an Bieichmitteln betrSgt vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-% und insbesondere 10 bis 20Gew.-<yo, 
wobei vorteilhafterweise Per boratmonohy drat eingesetzt wird. 
AuGerden genannten festen Inhaltsstoffen konnen die erfindungsgemaO erhaltlichen Wasch- und/oder Reini- 
5 gungsmittel bekannte, in Wasch- und/oder Reinigungsraitteln ublicherweise eingesetzte meist flttssige Zusatz- 
stoffe, enthaken. 

2u den flussigen Bestandteilen von erFindungsgemaB erhaltlichen Wasch- und/oder Reinigungsmitteln zShJen 
insbesondere Niotenside, die bei der Verfahrenstemperatur in fiiissiger, d. h- pumpbarer und flieBfShiger Form 
voriiegen. 

10 Als Niotenside dienen vorzugsweise Anlagerungsprodukte von 1 bis 12 Mol Ethylenoxid an primare 
Ci2— Ct8-FettaIkohole und deren Gemische wie Kokos-, Talgfett- oder Oleyialkohol, oder an in 2-Stellung 
methylverzweigte primare Alkohole (Oxoalkohole) Insbesondere werden C12— Cu-Alkohole mit 3 EO oder 4 
EO, C9-C1 i-Alkoho! mit 7 EO,Ci3-Ci5-AikohoIe mit 3 EO. 5 EO, 7 EO oder 8 EO, C12-C18- Alkohole mit 3 EO, 
5 EO oder 7 EO und Mischungen aus diesen, wie Mischungen aus C12— Ci4-Alkohol mit 3 EO und C12— Cis-Al- 

15 kohol mit 5 EO eingesetzt 

Die angegebenen Ethoxylierungsgrade stellen statistische Mittelwerte dar, die fiir ein spezielles Produkt eine 
ganze oder eine gebrochene Zahl sein konnen. Bevorzugte Alkoholeihoxylate weisen eine eingeengte Homolo- 
genverteilung auf (narrow range ethoxylates, NRE). Insbesondere sind Alkoholeihoxylate bevorzugt, die durch- 
schnittlich 2 bis 8 Ethylenoxidgruppen aufweisen. 

20 Als wcitere Niotenside enthalten die Mitte! vorzugsweise auch Alkylglykoside der allgemeinen Formel 
RO(G)x, in der R einen primaren geradkettigen oder in 2-Stellung methyiverzweigten aliphatischen Rest mit 8 
bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet und G das Symbol ist, das fur eiae Glykoseeinhett mit 5 oder 6 
C-Alomen, vorzugsweise fiir Glucose, steht. Der Oiigomerisierungsgrad x, der die Verteilung von Monoglykosi- 
den und Oligoglykosiden angibt, ist eine belieblge Zahl zwischen 1 und 10; vorzugsweise liegt x bei 1,2 bis 1,4. 

25 Der Gehait an Niotensiden in den fertigen Granulaten betragt beispielsweise 2 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 
3,5 bis 15 Gew.-%. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform werden dabei die flussigen, nichtionischen Tenside in 
Mischung mit niedcren Polyalkylenglykolen, die sich von geradkettigen oder verzweiglkettigen Glykolen mit 2 
bis 6 C-Atomen ableiten, eingesetzt Bevorzugte niedere Polyalkytenglykole sind Polyethylenglykole oder 
Polypropylenglykole, die eine relative Molekulmasse zwischen 200 und 12000, insbesondere zwischen 200 und 

30 4000, beispielsweise 2000, aufweisen. Das Gewichtsverhaltnis flussiges Niotensid zu niederem Polyalkylenglykol 
in diesen Mischungen betrSgt dabei vorzugsweise 10 : 1 bis 1 : 1. 

Um beim Waschen bei Temperaturen von 60 und darunter eine verbesserte Bleichwirkung zu erreichen, 
werden Blelchakiivatoren in die Praparate eingearbeitet Beispiele hierfQr sind mit H2O2 organische Persauren 
bildende N-Acyl- bzw, O-Acyl-Verbindungen, vorzugsweise N,N'-tetraacylierte Diamine, ferner Carbonsaure- 

35 anhydride und Ester von Polyolen wie Glucosepentaacetat Der Gehalt der bleichmittelhaltigen fertigen Mittel 
an Bleichaktivatoren liegt in dem ublichen Bereich. vorzugsweise zwischen 1 und 10 Gew.-Vo und insbesondere 
zwischen 2 und 8 Gew.-%. Besonders bevorzugte Bleichaktivatoren sind N.N.N'.N'-Tetraacetylethylendiamin 
und l,5-Diacetyl-2,4-dioxo-hexahydro-13^-triazin. 
Als weitere Inhaltsstoffe, die insbesondere in dem Verfahrensschritt (a) eingesetzt werden, kommen vor allem 

40 Eluildersubstanzen, wie die bekannten Zeolithe sowie Phosphate, insbesondere Tripolyphosphate und Schichtsi- 
likate einschlieGlich kristalline Schichtsilikate, in Betracht Ihr Gehalt in den erfindungsgemaB erhaltlichen 
Wasch- und/oder Reinigungsmitteln betragt vorzugsweise 20 bis 60 Gew.-O/o. insbesondere 20 bis 50 Gew.-%, 
jeweils bezogen auf die Summe der eingesetzten Bestandteile und berechnet als wasserfreie Aktivsubstanz. 
Der eingesetzte feinkristalline, synthetische und gebundenes Wasser enthaltende Zeolith ist vorzugsweise 

45 Zeolith NaA in Waschmittelqualitat Er kann als spruhgetrocknetes Pulver oder auch als ungetrocknete, von 
ihrer Hersteilung noch feuchte, stabilisierte Suspension zum Einsalz kommen. Fiir den Fall, daQ der Zeolith als 
Suspension eingesetzt wird, kann dieser geringe Zusatze insbesondere Stabilisatoren, beispielsweise nichtioni- 
sche Tenside, enthalten, beispielsweise 1 bis 3 Gew.-tVb, bezogen auf Zeolith, an ethoxylierten C12— Cia-Fettalko- 
holen mit 2 bis 5 Ethylenoxidgruppen. Geeignete Zeolithe weisen eine mittlere TeiichengroBe von weniger als 

50 10 \im (Voiumenverteilung; MeBmethode: Coulter Counter) auf und enthalten vorzugsweise 20 bis 22 Gew.-Vo 
an gebundenem Wasser. 

Brauchbare organische Gerfistsubstanzen sind beispielsweise die bevorzugt in Form ihrer Natriumsalze 
eingesetzten Polycarbonsauren, wie Citronensaure, Adipinsaure, Bernsteinsaure, Glutarsaure, WeinsSure, Zuk- 
kersauren, AminocarbonsSuren, Nitrilotriessigsaure (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus iikologischen 
55 Grflnden nicht zu beanstanden ist, sowie Mischungen aus diesen. Bevorzugte Salze sind die Saize der Polycar- 
bonsauren wie Citronensaure, Adipinsaure, Bernsteinsaure, Glutarsaure, Weinsaure und Mischungen aus diesen. 

Geeignete polymere Polycarboxylate sind beispielsweise die Natriumsalze der Polyacrylsaure oder der Poly- 
methacrylsaure, beispielsweise solche mit einer relativen Moiekiilmasse von 800 bis 150 000 (auf Saure bezogen). 
Geeignete copolymere Polycarboxylate sind insbesondere solche der Acrylsaure mit Methacrylsaure und der 
60 Acrylsaure oder Methacrylsaure mit Maleinsaure, Als besonders geeignet haben sich Copolymere der Acrylsau- 
re mit Maleinsaure enviesen, die 50 bis 90 Gew.-% Acrylsaure und 50 bis 1 0 Gew.-% Maleinsaure enthalten. Ihre 
relative MolekQlmasse, bezogen auf freie Sauren, betragt im allgemeinen 5000 bis 200 000, vorzugsweise 10 000 
bis 120 000 und insbesondere 50 000 bis 100 000. 
Die (co-)polymeren Polycarboxylate konnen entweder als Pulver oder als waBrige Ldsung eingesetzt werden, 
€5 wobei 20 bis 55 Gew.-%ige waBrige Losungen bevorzugt sind. Der Gehalt der Mittel an polymeren Polycarbox- 
ylaten betragt vorzugsweise 0,5 bis 8 Gew.-%. 

Weitere geeignete Buildersubstanzen sind Folyacetale, welche durch Umsetzung von Dialdehyden mit Polyol- 
carbonsauren, welche 5 bis 7 C- Atorae und mindestens 3 Hydroxylgruppen aufweisen, beispielsweise wie in der 

4 
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EP-A 280 223 beschrieben erhalten werden konnen. Bevorzugte Polyacetaie werden aus Dialdehyden wie 
Glyoxal, Glutaraldehyd, Terephthalaldehyd sowie deren Gemischen und aus Polyolcarbonsauren wie Glucon- 
saure und/oder Glucohepionsaure erhalten. 

Weitere geeignete Inhaltsstoffe der Mittel sind wasserlosliche anorganische Salze wie Bicarbonate, Carbona- 
te, Silikate oder Mischungen aus diesen; insbesondere werden Alkalicarbonat und Alkalisilikat. vor allem 
Natrtumsilikat mit einem Stoffmengen-Verhaitnis NajO : Si02 von 1 : 1 bis I : 4.5, vorzugsweise von 1 : 2 bis 
1 : 3,5, eingesetzt Der Gehalt der Mittel an Nairiumcarbonat betragt dabei vorzugsweise bis zu 20 Gew.-%, 
vorteilhafterweise zwischen 1 und 15 Gew.-<Vb. Der Gehalt der Mittel an Natriumsilikat betragt im allgememen 
bis zu 10 Gew.-% und vorzugsweise zwischen 2 und 8 Gew.-%. a a/ 

Falls Sulfate eingesetzt werden, so geschieht dies vorzugsweise in Mengen zwischen 15 und 40Gew.-%, 
bezogen auf das fcrtige Granulat Es sind jedoch insbesondere Verfahren bevorzugt, in dencn kein Sulfa! 
zusatzlich zu dem Sulfat, das in den Rohctoffen enthalten ist, eingesetzt wird. 

Weiterhin gehoren zu den fliissigen Bestandteilen der erfindungsgemaB erhaltlichen Wasch- und/oder Remi- 
gungsmittel die Losungen von bereits genannten (co-)polymeren Polycarboxylaten. Diese werden bereits wah- 
rend der Granulierung im Schritt (a) zudosiert, urn schwere Granulate zu erhalten. 15 

Pumpfahige, wSBrige Suspensionen von Zeolithen, welche auch vorzugsweise Stabilisatoren fur die Suspen- 
sionen enthalten, lassen sich ebenfalls wahrend der Granulierung im Schritt (a) einsetzen, Bevorzugt ist auch der 
Einsatz konzentriener w^Briger Aniontensid-Losungen oder Aniontensid-Pasten. Diese werden vorzugsweise 
durch Neutralisation der Aniontenside in ihrer Saureforra mit hochkonzentrierten waBrigen Laugen, beispiels- 
weise einer 45 bis 55 Gew.-Voigen Natronlauge, in einer handelsublichen Rotor-Stator-Maschine. beispielsweise 20 
einem Supraton* oder einem Ruhrkessel hergestellt. 

Neben den obengenannten Bestandteilen konnen die Granulate gemaB der vorliegenden Erfindung gegebe- 
nenfalls auch Enzyme oder optische Aufheller in geringen Mengen enthalten. 

Als Enzyme kommen soiche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen, Amylasen, Cellulasen bzw. deren Gemi- 
sche in Frage. Besonders gut geeignet sind aus Bakterienstammen oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus 25 
licheniformis und Streptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. Vorzugsweise werden Proteasen 
vom Subtilisin-Typ und insbesondere Proteasen, die aus Bacillus lentus gewonnen werden, eingesetzt. Ihr Anteil 
in den erfindungsgemaB erhaltlichen Wasch- und/oder Reinigungsmitteln kann etwa 0,2 bis etwa 2 Gew.-o/o 
betragen. Die Enzyme kfinnen an Tragerstoffen adsorbiert und/oder in Hullsubstanzen eingebettet sein, urn sie 
gegenvorzeitigeZersetzungzuschiitzen. 30 

Als Stabilisatoren insbesondere fQr Perverbindungen und Enzyme kommen die Salze von PoiyphosphonsSu- 
ren, insbesondere l-Hydroxyethan-l,l-diphosphonsaure (HEDP) in Betracht. 

Weiterhin konnen die erfindungsgemaB erhaltlichen Wasch- und/oder Reinigungsmittel weitere Enzymstabiii- 
satoren enthalten. Beispielsweise konnen 0,5 bis 1 Gew.-% Natriumformiat eingesetzt werden. Moglich 1st auch 
der Einsatz von Proteasen, die mit loslichen Calciumsalzen und einem Calciumgehalt von vorzugsweise etwa 35 
1,2 Gew.-%, bezogen auf das Enzym, stabilisiert sind. Besonders vorteilhaft ist jedoch der Einsatz von Borverbin- 
dungen, beispielsweise von Borsaure, Boroxid, Borax und anderen Alkalimetallboraten wie den Salzen der 
Orthoborsaure (H3BO3). der Metaborsaure (HBO2) und der Pyroborsaure (Teiraborsaure H2B4O7). 

Das Schaumvermdgen der Tenside laBt sich durch Kombination geeigneter Tensidtypen steigern oder verrin- 
gern; eine Verringerung laBt sich ebenfalls durch Zusatze nichttensidartiger Substanzen erreichen. Em verrin- 40 
gertes Schaumvermogen, das beim Arbeiten in Maschinen erwunscht ist, erreicht man vielfach durch Kombina- 
tion verschiedener Tensidtypen, z. B. von Sulfaten und/oder Sulfonaten mit nichtionischen Tensiden und/oder 
mit Seifen. Bei Seifen steigt die schaumdampfende Wirkung mit dem Sattigungsgrad und der Kettenlange des 
FettsSuresalzes an. . 

Beim Einsatz in maschinellen Waschverfahren kann es von Vorteil sein, den Mitteln ubhche Schauminhibito- 45 
ren zuzusetzen. Als Schauminhibitoren eignen sich beispielsweise Seifen naturlicher oder synthetischer Her- 
kunft,die einen hohen Anteii anCi8-C24-Fettsauren aufweisen. Geeignete nichttensidartige Schauminhibitoren 
sind beispielsweise Organopolysiloxane und deren Gemische mit mikrofeiner, ggf. silanierter ICieselsaure sowie 
Paraffine, Wachse, MikrokristalUnwachse und deren Gemische mit silanierter Kieselsaure. Mit Vorteil werden 
auch Gemische aus verschiedenen Schauminhibitoren verwendet, z. B. soiche aus Silikonen, Paraffmen oder 50 
Wachsen. Vorzugsweise sind die Schauminhibitoren an eine granulare, in Wasser lOsIiche bzw. dispergierbare 
TrSgersubstanz gebunden. .„ ,. „ 

Die Mittel konnen als optische Aufheller Derivate der Diaminostilbendisulfonsaure bzw. deren Alkalimetall- 
salze enthalten. Geeignet sind z. B. Salze der 4,4'-Bis(2-anilino-4-morpholino-l,33-triazin-6-yl-amino)stilben- 
2,2'.disuifonsaure oder gleichartig aufgebaute Verbindungen, die anstelle der Morpholino-Gruppe eine Dieth- 55 
anolaminogruppe, eine Methylaminogruppe, eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylaminogruppe tragen. 
Weiterhin k6nnen Aufheller vom Typ des substituierten 4,4'-Distyryl-di-phenyls anwesend sein, z. B. die Verbm- 
dung 4,4'-Bis(4-chior-3-sulfostyryl)-diphenyl. Auch Gemische der vorgenannten Aufheller konnen verwendet 
werden. Die optischen Aufheller bzw. die Mischungen aus optischem Aufheller und Farbstoff werden vorzugs- 
weise in den ethoxylierten Niotensiden gelost und in an sich bekannter Weise auf die nach dem erfmdungsgema- eo 
Ben Verfahren hergestellten Granulate aufgespruht. 

Im AnschluB an die Herstellung des Grundgranulats mitteis Granulierung und/oder SprQhtrocknung, wobei 
die Granulierung bevorzugt ist, kann vor dem Eintritt in die erste Aufbereitungsstufe eine Trocknung der 
Grundgranulate nachgeschaltet werden. Die ohne Trocknung tolerierbare Menge Wasser ist dabei stark yon der 
jeweiligen Gesamtzusammensetzung abhangig. Insbesondere wird diese Trocknung in der Wirbelschicht bei 65 
Zuluftemperaturen unterhalb 180'C durchgefOhrt Die Produkttemperatur kann dabei auf Temperaturen von 
bis zu80°C oder mehrsteigen. - ^ ^ s a 

Obwohl die Eintrittstemperatur in die erste Aufbereitungsstufe weniger kritisch ist, kann es jedoch erforder- 
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lich sein, diese besonders einzustellen, insbesondere, wenn im AnschluB an die Granulierung eine Trocknung bei 
hfihcren Temperaturen durchgefuhrt wird. Dementsprechend sollte die Temperatur des Granulats beim Eintritt 
in die erste Aufbereitungsstufe vorzugsweise zwischen 30'*C und 60°C betragen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zeichnet sich auBerdem dadurch aus, daB Granulate erhalten werden, die 
sich durch ein sehr homogenes Kornspektrutn mil geringen Grobkornanteilen auszeichnen. Vorhandene Grob- 
kornanteile, also Granulate mit einem Durchmesser oberhalb 1,6 bis 2 mm, werden vorzugsweise abgesiebt und 
k<Jnnen vorteilhafterweise nach Zerkieinerung, beispielsweise in einer Muhle, in den Granulierschrttt zurQckge- 
filhrt werden. 

Die auf diese Weise erhaltenen und mit Vorteilen behafteten granularen Wasch- und/oder Reinigungsmittel 
weisen im allgemeinen nach dem Absieben der Grobkornanteile von oberhalb 1,6 mm ein SchOttgewicht im 
Bereich von 600 bis 11 00 g/1, insbesondere 700 bis 950 g/l und vorzugsweise 750 bis 850 g/1 auf. Die Granulate 
sind ;rotz hoher Antaile an ethoxylierten Niotensiden rieselfahig, nicht-fetcend und staubfrei. 

Der Gehalt der Granulate an anionischen und nichtionischen Tensiden betr^gt vorzugsweise 10 bis 
40 Gew.-yc und insbesondere 15 bis 30 Gew.-%, jeweils bezogen auf das fertige Granulat, und an Buildersub- 
stanzen 20 bis 60 Gew.-%, vorzugsweise 25 bis 55 Gew.-%, jeweils bezogen auf das fertige Granulat und 
berechnet als wasserfreie Akiivsubstanz. Insbesondere weisen die fertigen Granulate einen Gehalt von 2 bis 
15 Gew.%, insbesondere 3,5 bis 15 Gew.-% an Niotensiden auf. Bevorzugt ist weiterhin ein Gehalt von 0 bis 
20 Gew.-%, vorzugsweise 0 bis 10 Gew.-^H), an freiem, d, h. nicht chemisch Oder nicht physikalisch gebundenem 
Wasser. 

Beispiele 

Beispiel 1 (Herstellung des Grundgranulats) 

In einem handelsQblichen, diskontinuierlich arbeitenden Pflugscharmischer der Firma L6dige (Bundesrepublik 
Deutschland) wurden bei Umfangsgeschwindigkeiten der Wcrkzeuge von 4 m/s und bei einer Temperatur von 
im Bereich von etwa 30 bis 40° C 

(a) 71,73 Gew.-% eines sprUhgetrockneten Granulats aus 33,9 Gew..% wasserhaltiger Zeolith NaA (Wessa- 
lith P«, Handelsprodukt der Firma Degussa, Bundesrepublik Deutschland), 

23,9 Gew.-% Cg— Cia-Alkylbenzolsulfonsauren, 
4,6 Gew.-% Talgfettalkoholsulfat-Na-Salz, 
0,9 Gew.-% eines Ciz-Cis-Fettalkohols mit 5 EO-Gruppen, 
1,6 Gew.-% Ci2-Ci8-Fetts5ure 

0,60 Gew.-yo l-Hydroxyethan-l.l-diphosphonsaure (HEDP) 
2,86 Gew.-% Natriumsilikat (NajO : SiOz 1 : 2) 

9,36Gew.-'yb (co-)polymeres Polyacrylat (Sokalan® CP5, Handelsprodukt der BASF, Bundesrepublik 
Deutschland), 
1 1,8 Gcw,-% Wasser, 

0,7 Gew.-% Natriumhydroxid, 

0,95 Gew.-% Salze aus Rohstoffen und 

8,55 Gew.-Vo Natriumcarbonat, 

0,24 Gew.-% Farbstoff und 

0,04 Gew.-<M) optische Aufheller 

(b) 15,61 Gew.-% eines Fettalkoholsulfat-Compounds aus 
47 Gcw.-% Fettalkoholsulfat-Na-Salz, 

1 Gew.-% Wasser, 

5 Gew.-% Salze aus Rohstoffen und 
47 Gew.-% Natriumcarbonat, gemaB der alteren, nicht vorverdffentlichten Deutschen Patentanmeldung P 
41 27 323,0 

(c) 532 Gew.-% wasserhaltiger Zeolith NaA und 

(d) 734 Gew.-yo einer 25,5 gew.-%igen waSrigen Losung eines (co-)polymeren Polyacrylats (Sokalan® CPS) 

im Verlauf von 6 min unter Messerkopfeinsatz granuliert. 

Die anschlieBende Trocknung erfolgte in der Wirbelschicht mit einer Wasserverdampfung von etwa 5%, 
wobei die Produkttemperatur bis auf SO'^C anstieg. 

Es wurde ein rieselfShiges, staubfreies und nichtklebendes Grundgranulat mit einer Schtlttdichte von 880 g/1 
erhalten. 

Kornspektrum (Siebanalyse) in Gew.-%: 



>l,25mm l,Omni 0,9iiim O^Smm 0,6min 0,4nim 0,2inm < 0,2inin 



11,1 13,2 8,7 6,5 15,1 23,6 21,2 0,6 
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Der Grobkornanteil von > 1,6 mm in einer Menge von etwa 5 bis lOGew.-O/o wurde nach Absieben und 
Vermahlen den Produkten wieder zugefuhrt. Alternativ dazu ist es moglich, diesen Grobkornanteil auch in dem 
Grundgranulat zu belassen, da die Grobanteile in der ersten Aufbereitungsstuf e weitgehend abgebaut werden. 

Erste Aufbereitungsstufe 5 

GemaB den nachfolgend genannten Varianten A (Vermischung ohne Einsatz von Messerkopfen) und B 
(Vermischung mit Einsatz von Messerkopfen) wurden die in der Tabelle t genannten Bestandteile in dem oben 
genannten Mischer unter gleichen Bedingungen mit den weiteren Bestandteilen vermischt. Die nachfclgende 
Tabelle t gibt die einzelnen Bestandteile der ersten Aufbereitungsstufe wieder. io 

Tabelle 1 



Variante 


A (Gew.%) 


B(Gew.%) 


15 


Grundgranulat 


71,77 


74.55 




Perboratmonohydrat 


17,22 


17,32 


20 


Ci2-Ci8-Fettalkohol mit 5 EO 


2,14 


2,21 




Polyethylenglykol Molekulargewicht 400 


3,13 






Si 1 ikonentschaumergranulat 


5,74 


5,92 


25 



Der nachfolgenden Tabelle 2 sind die Verweilzeiten der Gemische der Tabelle 1 in dem Pflugscharmischer zu 
entnehmen. 3o 

Tabelle 2 



Variante A (g/1) B (g/1) 

1 min ohne Messerkopf 620 — 

1 min mit Messerkopf — 725 

2 min mit Messerkopf 763 825 

3 min mit Messerkopf 810 865 

4 min mit Messerkopf 840 — 



1 min* 17,0 37,2 18.0 5,7 3,9 5,1 8,0 5,1 

4 min* 0,9 6,5 9,4 5,3 5,5 12,4 23,8 28,2 8,0 

3 min** 0,7 5,2 8,7 5,5 4,9 11,8 25,9 27,1 10,2 



* Variante A 
** Variante B 



35 



40 



45 



Der Kurzzeiteinsatz ohne Energieeintrag (Variante A 1 min ohne MesserkopQ. zeigt eine drastische SchOttge- 
wicht-Erniedrigung. Bei Verlangerung der Einwirkungszeit unter Einsatz der Messerkdpfe lieS sich jedoch das so 
SchUltgewicht wieder auf gewunschte hohere Werte anheben. Es zeigt sich, daB der Energieeintrag zur Einstel- 
lung des Schuttgewichts nicht nur durch die Verwendung der Messerkdpfe, sondern auch durch eine iSngere 
Verweilzeit in dem Mischer/Granulator bestimmt werden konnte. 

Das Kornspektrum (Siebanalyse; Angabe in Gew.-O/o) der Varianten A und B in Abhangigkeit von der 
Einwirkungsdauer war wie folgt: 55 

>l,6mm 1,25mm 1,0mm 0,9mm 0,8mm 0,6mm 0,4mm 0,2mm <0,2mm 



60 



65 
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(Zweite Aufbereitungsstufe) 

913 Gew.-% des Granulats gemaB der ersten Aufbereitungsstufe wurden ira Verlauf von 0^ bis 1 Minuten mit 
6,35Gew..% eines Granuiats aus N.N.N'.N'-Tetraacetylethylendiamin, t^Gew.-% Protease und 0^ Gew.-% 
Parfum zu eincm Fertigprodukt aufgemischt 

Die Froduktdaten sind der folgendenTabelle 3 zu entnehmen. 

Tabeite3 



Produktdaten Variante A Variants B 

15 — ~ 

SchGttgewicht 790 g/1 850 g/1 

LSsllchkeit 90 % 1,35 min 1,6 min 

Bottichwaschmaschinentest 2,2 — 

Kornspektrum (Siebanalyse des Fertigprodukts) Varianten A und B in Gew.-%: 
" Variante >l,6mm l,25nnn 1,0mm 0,9inm 0,8inm 0,6nHn 0,4mm 0,2mm <0,2mm 



A 1,1 5,7 8,6 5,9 6,3 12.3 22,6 27,9 9,3 

^° B 0,8 6,6 8,8 6,3 7,2 10,8 24,8 26,0 8,7 

Die Loslichkeit 90% wird wie folgt bestimmt: 

35 Belm Zerfall- bzw. Auflosen von salzhaltigen Granulaten in Wasser, erhoht sich bekanntermaBen die Leitfahig- 
keit in dem MaQe, wie das Granulat zerfallt bzw. sich auflost. Bei diesem Verfahren zur Bestimmung der 
Zerfalls-Ldsegeschwindigkeit wird daher die Leitfahigkeits-Zeitkurve nach Zugabe des Granulats zu Wasser 
aufgenommen. Bestimmt wird, zu welchem Zeitpunkt 90% der Endleitfahigkeit erreicht werden. 

In einer Vorrichtung, die aus einem temperierbaren, doppelwandigen Becherglas, einem Schragblattriihrer, 

40 einem Temperaturfuhler und einer LeitfahigkeitsmeBzelle, die uber das Leitfahigkeitsgerat und einen AD- 
Wandler mit einem Computer verbunden ist, werden 500 ml Wasser unter RQhren (V = 1250 Umdrehung/min) 
auf SCCC +/— 0,rC gebracht. Dann werden 5,00 g des zu untersuchenden Granulats in einer Portion in das 
temperierte Wasser etngebracht und dann die Leitfahigkeits-Zeitkurve aufgenommen. Die Zugabe der Probe 
zum Wasser bildet den Nullpunkt der Zeitmessung. Die Bestimmung ist beendet, sobald keine Anderung der 

45 Leitfahigkelts-Zeitkurve mehr zu erkennen ist Ausgewertet wird der Endwert der Kurve und die Zeit, in der 
90% des Endwertes erreicht sind. Die erfindungsgemaB erhaltlichen Granulate gem. den Varianten A und B 
Ifisen sich in sehr kurzer Zeit. 

Der Bottichwaschmaschinentest gestattet die Bestimmung von Waschmittelrtickstanden, die durch grobkdmi- 
ges Pulver, Agglomerate von Waschmittelbestandteilen, als schwerlosliche Silikate oder unldsliches Zeolith auf 

50 pflegeleichten, dunkelbunten Textilien zurQckbleiben konnen. Ein Feinwascheposten aus verschiedenen dunkel- 
bunten, pflegeleichten Textilien mit einem definierten Gewicht wird in eine Wasch-ZBottichwaschmaschine Typ 
ARCELIK* ohne Schleudergang oder einen vergleichbaren Typ eingebrachL ZunSchst werden 30 1 Wasser in 
die Waschmaschine eingelassen, Waschpulver in der vorgesehenen Dosierung zugegeben und durch RQhren 
aufgelost. AnschlieBend wird die Wasche mit einem Gewicht von einem K.ilo in die Waschmaschine eingelegt 

55 und die Waschmaschine auf eine Temperatur von 30** C aufgeheizt. Nach Erreichen dieser Temperatur wird die 
wasche 10 min durch Betatigen des Bewegers gewaschen, im AnschluB daran die Waschflotte abgelassen und 
drei Mai gespQlt 

Beim SpQlen werden jeweils 30 1 Wasser zugelassen, 30 s geschlagen und dann das vorhandene SpQlwasser 
abgelassen. Nach dem Spiilen wird der Wascheposten 15 s geschleudert. Jede Maschinenbeladung wird in eine 
60 PoIyethylcnschUssel gelegt, uber Nacht in diesem Zustand oder mit einem Infrarotstrahler getrocknet und 
anschlieCend benotet. 

Die Notenskala reicht dabei von 1 (einwandfrei, keine stdrenden Ruckstande) bis 6 (sehr groBe Mengen 
stdrende, gut sichtbare Ruckstande). 
Es wurde das RQckstandsverhalten eines Granulats gemaS Variante A ermitteit. Nach der Beurteilung durch 
65 jeweils 5 PrQfer werden die Noten zu einem Mittelwert zusammengefaBt Die Note 2^ der Variante A entspricht 
daher tolerierbaren, vereinzelten, noch nicht besonders auffallenden RUckstanden. 
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Beispiel 2: 

Stufe 1 Granulierung (Herstellung desGrundgranulais) 

Ein handelsublicher, kontinuierlich arbeitender Pnugscharmischer der Firma Lodige (Bundesrepublik 
Deutschland) wurde bei Umfangsgeschwindigkeiten der Mischwerkzeuge von 4 m/s mit den im Beispiel 1 
(Variante A) genannten Einsatzstoffen der dort beschriebenen Art und Menge beschickt Die Vermischung 
erfoigte unter Einsatz der Messerkopfe bei Produkttemperaturen von 30' C -40^0 Bei einer Verweilzeit von 
3-4 Minuten kam es zur Bildung von Granulaten. In der im AnschluB durchlaufenden Wirbelschichttrocknung 
kam es zu einer Wasserverdampfung von etwa 5°/o. Es wurde ein Granulat mit einer SchQttdichie von 650 g/1 
erhalten. 

Kornspektrum (Siebana'yse, in Gew.%): 

> 1,6 nrni 0,8 mm 0,4 mm 0,2 mm < 0,2 mm 
7.3 % 25,5 % 42,8 % 23,5 % 0,9 % 

Erste Aufbereitungsstufe 

Die weitere Verarbeitung zum Fertigprodukt konnte sowohi dlskontinuierlich mit gleichem Ergebnis wie im 
Beispiel I beschrieben oder auch kontinuierlich wie nachfolgend beschrieben erfolgen. Die in dieser Stufe 
durchgefuhrte Aufbereitung zu einem Produkt mit einem Schuttgewicht von 850 g/1, erfoigte in dem obenge- 
nannten Pfiugscharmischer unter Einsatz von Messerkopfen bei einer mittleren Verweilzeit von 25—30 Minu- 
ten. 

Die Kornzusammensetzung (in Gew.-o/o) war folgende: 

> 1,6 mm 0,8 mm 0,4 mm 0,2 mm 0,1 mm < 0,1 mm 
2,2 % 25,5 % 34,2 % 28,1 % 8,1 % 1.9 % 

Zweite Aufbereitungsstufe 

Die Vermischung erfoigte analog Beispiel 1 in einem handelsublichen vertikal durchlaufenden Schugimischer. 
Das erhaitenc Schuttgewicht lag bei 830 g/I. Die anwendungstechnischen Daten entsprachen denen des Beispiels 
t. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von granularen Wasch- und/oder Reinigungsmitteln mit einem Schuttgewicht 
im Bereich von 600 bis 1 1 00 g/I, wobei man 

a) in einem ersten Schritt ein bleichmittclfreies und im wesentlichen niotensidfreies Grundgranulat 
durch Granulierung und/oder Spriihtrocknung herstellt, 

b) in einer ersten Aufbereitungsstufe das Grundgranulat mit Bleichmittel und Niotensiden unter 
Energieeintrag in einem Mischer/ Granulalor vermischt und 

c) anschlieBend in einer zweiten Aufbereitungsstufe Bleichaktivatoren sowie gegebenenfalls weitere 
Inhaltsstoffe zumischL 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man das Grundgranulat durch Granulierung 
herstellt. . ^ ^ 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Grundgranulat em Schuttgewicht 
von 300 bis 1000 g/1, vorzugsweise 300 bis 900 g/I und insbesondere 600 bis 850 g/1 aufweist 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3 dadurch gekennzeichnet, daB man das 
Grundgranulat vor dem Eintritt in die erste Aufbereitungsstufe bei erhdhter Temperatur, insbesondere bis 
zu i 80* C, bevorzugt in der Wirbelschicht trocknet. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Tempera- 
tur des Granulats beim Eintritt in die erste Aufbereitungsstufe zwischen 30" C und 60° C betragt 

6. Granulares Wasch- und/oder Reinigungsmittel, erhalten nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB es 15 bis 30Gew.-%, bezogen auf das fertige Granulat, an anionischen und nichtioni- 
schen Tensiden und 20 bis 60 Gew.-%, bezogen auf das fertige Granulat und berechnet als wasserfreie 
Aktivsubstanz, an Buildersubstanz enthalt. 

7. Granulate nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB sie 5 bis 25, insbesondere 10 bis 20Gew.-%, 
bezogen auf das fertige Granulat, an Bleichmittel, insbesondere Perboratmonohydrat, enthalten. 

8. Granulate nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daB sie 2 bis 15 Gew.-%, insbesondere 3,5 bis 
1 5 Gew.% bezogen auf das fertige Granulat, an nichtionischen Tensiden enthalten. 

9. Granulate nach einem der Anspruche 6 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB sie 0 bis 20 Gew.-%, insbeson- 
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dere 0 bis 1 0 Gew.-%, an freiem Wasser enthalten- 

10. Granulate nach einem der AnsprQche 6 bis 9, dadurch gekennzeichnet daB sie ein Schuttgewicht im 
Bereich von 700 bis 950 g/l, vorzugsweise von 750 bis 850 g/l aufweisen. 

5 
10 
15 
20 

25 
30 
35 
40 
45 
50 
55 
60 
65 
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